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Prufungsantrag gem. § 44 PatG ist gestellt 

(54) Verfahren zum Reinigen einer Farbstofflosung und zum Herstellen einer Tinte 

Die Erfindung betrifft ein Verfahren zum Reinigen einer 
Farbstofflosung, bei dem ein Farbstoff in einem Losungsmit- 
tel gelost wird und die erhaltene Farbstofflosung dann mit 
einer Mem bran A, die Poren mit Durchmessern aufweist, die 
kleiner sind als der Durchmesser der Molekule Oder assozi- 
ierten Molekule des Farbstoffs, und mit einer Membran B, 
die Poren mit Durchmessern aufweist, die groBersind als der 
Durchmesser der Molekule oder assoziierten Molekule des 
Farbstoffs, jedoch kleiner sind als die Durchmesser der kol- 
loidalen Substanzen, die in der Farbstofflosung als Verun- 
reinigungen vorhanden sind, behandelt wird, und ein Ver- 
fahren zum Reinigen einer Farbstofflosung, bei dem ein 
Farbstoff in einem Losungsmittel gelost wird und die erhal- 
tene Farbstofflosung dann durch ein Filter, das Poren mit 
Durchmessern aufweist, die groSer sind als der Durchmes- 

<ser der Molekule oder assoziierten Molekule des Farbstoffs, 
jedoch kieiner sind als die Durchmesser der kolloidalen Sub- 
^ stanzen. die in der Farbstofflosung als Verunreinigungen 
^1 vorhanden sind, filtriert wird. Ferner wird ein Verfahren zum 
^ Herstellen einer Tinte nach einem der vorstehend beschrie- 
benen Verfahren zum Reinigen einer Farbstofflosung be- 
W reitgestellt. 
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Patentanspriiche 

1. Verfahren zum Reinigen einer Farbstof f Ittsung, dadurch 
gekennzeichnet, daB ein Farbstof f in einem Losungsmittel 
geltfst wird und daB die erhaltene Farbstof flttsung dann mit 
einer Membran A, die Poren mit Durchmessern aufweist, die 
kleiner sind als der Durchmesser der Molekiile oder assozi- 
ierten Molekiile des Farbstoffs, und mit einer Membran B, 
die Poren mit Durchmessern aufweist, die grofler sind als 
der Durchmesser der Molekiile oder assoziierten Molekiile des 
Farbstoffs, jedoch kleiner sind als die Durchmesser der 
kolloidalen Substanzen, die in der Farbstof flosung als 
Verunreinigungen vorhandeh sind, behandelt wird. 

2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, dafl 
der Porendurchmesser der Membran A nahe bei dem Durchmesser 
der Molekiile oder assoziierten Molekiile des Farbstoffs 
liegt. 

3. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, daB 
der Porendurchmesser der Membran B nahe bei dem Durchmesser 
der Molekiile oder assoziierten Molekiile des Farbstoffs 
liegt. 
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! 4. Verf ahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, daB 
die Farbstofflosung zuerst rait der Membran A und dann rait 
der Membran B behandelt wird. 

5 5. Verf ahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, daB 
die Farbstofflosung zuerst mit der Membran B und dann mit 
der Membran A behandelt wird. 

6. Verf ahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, daB 
1Q es sich bei den Membranen A und B unabhangig voneinander 

jeweils um eine Prazisionsf iltermembran, eine Ultrafilter- 
membran oder eine Membran fur umgekehrte Osmose handelt. 

7. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, daB 
15 der Farbstoff ein wasserloslicher Farbstoff ist. 

8. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, daB 
das Lfisungsmittel Wasser ist. 

20 9 - Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, daB 
das Losungsmittel ein gemischtes Lc-sungsmittel ist, das 
Wasser und ein wasserlosliches organisches Losungsmittel 
enthalt. 

25 10. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, daB 
der Farbstoff in einer Menge von 0,1 bis 10 Gew.-% in dem 
Losungsmittel gelost wird. 

11. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, daB 
gQ die behandelte Farbstoff lOsung 2 Gew.-% oder weniger anor- 

ganische Substanzen, bezogen auf den pulverformigen Farb- 
stoff, enthalt. 

12. Verfahren zum Reinigen einer Farbstoff losung, dadurch 
35 gekennzeichnet, daB ein Farbstoff in einem Losungsmittel 

gelOst wird und daB die erhaltene Farbstoff lttsung dann 
durch ein Filter, das Poren mit Durchmessern aufweist, die 
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I grttBer sind als der Durchmesser der Molekiile Oder assozi- 
lerten Molektile des Farbstoff s, jedoch kleiner sind als die 
Durchmesser der kolloidalen Substanzen, die in der Farb- 
stofflfisung als Verunreinigungen vorhanden sind, filtriert 

_ wird. 

o 

13. Verfahren nach Anspruch 12, dadurch gekennzeichnet, daB 
das Filter einen mittleren Porendurchmesser von 0,01 bis 
0,5 hat. 

10 

14. Verfahren nach Anspruch 12, dadurch gekennzeichnet, daB 
das Filter eine PrMzisionsf iltermembran, eine Ultrafilter- 
membran oder eine Membran fiir umgekehrte Osmose ist. 

15. Verfahren nach Anspruch 12, dadurch gekennzeichnet, daB 
der Farbstoff ein wasserlttslicher Farbstoff ist. 

16. Verfahren nach Anspruch 12, dadurch gekennzeichnet, daB 
das Lttsungsmittel Wasser ist. 

20 

17. Verfahren nach Anspruch 12, dadurch gekennzeichnet, daB 
das Lttsungsmittel. ein gemischtes Lttsungsmittel ist, das 
Wasser und ein wasserlfisliches organisches Ltfsungsmittel 
enthait. 

25 

18. Verfahren nach Anspruch 12, dadurch gekennzeichnet, daB 
der Farbstoff in einer Menge von 0,1 bis 10 Gew.-% in dem 
Lttsungsmittel geltist wird. 

19. Verfahren nach Anspruch 12, dadurch gekennzeichnet, daB 

30 

die filtrierte Farbstoff lttsung 1000 Teile oder weniger 
kolloidale Substanzen pro 1000.000 Teile des pulverfttrmigen 
Farbstoff s enthait. 



15 



20. Verfahren zum Herstellen einer Tinte, dadurch gekenn- 
zeichnet, daB ein Farbstoff in einem Ltisungsmittel geldst 
wird, daB die erhaltene Farbstoff 15sung mit einer Membran 
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x A, die Poren mit Durchmessern aufweist, die kleiner sind 
als der Durchmesser der MolekUle oder assoziierten MolekUle 
des Farbstoffs, und mit einer Membran B, die Poren rait 
Durchmessern aufweist, die groBer sind als der Durchmesser 
5 der MolekUle oder assoziierten MolekUle des Farbstoffs, 
jedocti kleiner sind als die Durchmesser der kolloidalen 
Substanzen, die in der Farbstof fiosung als Verunreinigungen 
vorhanden sind, behandelt wird und daB die erhaltene Farb- 
stof fiosung dann zur Herstellung einer Tinte mit Wasser 
1Q und/oder einem wasserloslichen organischen Losungsmittel 
vermischt wird. 

21. Verfahren nach Anspruch 20, dadurch gekennzeichnet, daB 
der Porendurchmesser der Membran A nahe bei dem Durchmesser 

15 der Molektile oder assoziierten MolekUle des Farbstoffs 
liegt. 

22. Verfahren nach Anspruch 20, dadurch gekennzeichnet, daB 
der Porendurchmesser der Membran B nahe bei dem Durchmesser 

2Q der MolekUle oder assoziierten MolekUle des Farbstoffs 
liegt. 

23. Verfahren nach Anspruch 20, dadurch gekennzeichnet, daB 
die Farbstof fiosung zuerst mit der Membran A und dann mit 
der Membran B behandelt wird. 

25 

24. Verfahren nach Anspruch 20, dadurch gekennzeichnet, daB 
die Farbstofflosung zuerst mit der Membran B und dann mit 
der Membran A behandelt wird. 

25. Verfahren nach Anspruch 20, dadurch gekennzeichnet, daB 
es sich bei den Membranen A und B jeweils um eine Prazisi- 
onsfiltermembran, eine Ultrafiltermembran oder eine Membran 
fUr umgekehrte Osmose handelt. 

35 

26. Verfahren nach Anspruch 20, dadurch gekennzeichnet, daB 
der Farbstoff ein wasserlOslicher Farbstoff ist. 
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x 27. Verfahren nach Anspruch 20, dadurch gekennzeichnet, daB 
das Lfisungsmittel Wasser 1st. 

28. Verfahren nach Anspruch 20, dadurch gekennzeichnet, daB 
5 das Lttsungsmittel ein gemischtes LSsungsmittel 1st, das 

Wasser und ein wasserlttsliches organisches Ltfsungsmittel 
enthait. 

29. Verfahren nach Anspruch 20, dadurch gekennzeichnet, daB 
0 der Farbstoff in einer Menge von 0,1 bis 10 Gew.-% in dem 

Lttsungsmittel geltfst wird. 

30. Verfahren nach Anspruch 20, dadurch gekennzeichnet, daB 
die behandelte Farbs tof f ltfsung 2 Gew.-% anorganische 
Substanzen, bezogen auf den pulverftfrmigen Farbstoff, ent- 
hait. 

31. Verfahren zum Herstellen einer Tinte, dadurch gekenn- 
zeichnet, daB ein Farbstoff in einem LSsungsmittel gelttst 
wird, daB die erhaltene Farbstoff ltisung durch ein Filter, 
das Poren mit Durchmessern aufweist, die grfifier sind als 
der Durchmesser der MolekUle Oder assoziierten Molekiile des 
Farbstoff s, jedoch kleiner sind als die Durchmesser der 
kolloidalen Substanzen, die in der Farbstoff ltisung als 
Verunreinigungen vorhanden sind, filtriert wird und daB 

25 

die erhaltene Farbstoff ltisung dann zur Herstellung einer 
Tinte mit Wasser und/oder einem wasserlttslichen organischen 
Lttsungsmittel vermischt wird. 

32. Verfahren nach Anspruch 31, dadurch gekennzeichnet, daB 
30 ^ 

das Filter einen mittleren Porendurchmesser von 0,01 bis 
0, 5 pm hat. 



33. Verfahren nach Anspruch 31, dadurch gekennzeichnet, dafl 
das Filter eine Pr£zisionsf iltermembran, eine Ultrafilter- 
membran oder eine Membran fQr umgekehrte Osmose ist. 
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A 34. Verfahren nach Anspruch 31, dadurch gekennzeichnet, daB 
der Farbstoff ein wasserloslicher Farbstoff 1st. 

35. Verfahren nach Anspruch 31, dadurch gekennzeichnet, daB 
5 das Losungsmittel Wasser 1st. 

36. Verfahren nach Anspruch 31, dadurch gekennzeichnet, daB 
das Losungsmittel ein gemischtes Losungsmittel ist, das 
Wasser und ein wasserlosliches organisches LGsungsmittel 
enthalt. 

37. Verfahren nach Anspruch 31, dadurch gekennzeichnet, daB 
der Farbstoff in einer Menge von 0,1 bis 10 Gew.-% in dem 
LCsungsmittel gelOst wird. 

5 

38. Verfahren nach Anspruch 31, dadurch gekennzeichnet, daB 
die filtrierte Farbstoff losung 1000 Teile Oder weniger 
kolloidale Substanzen pro 1000.000 Teile des pulverfOrmigen 
Farbstoffs enthait. 
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Canon Kabushiki Kaisha 
Tokio / Japan 

Verf ahren zum Reinigen einer Farbstoff- 
15sung und zum Herstellen einer Tinte 

Die Erfindung betrif ft ein Verfahren zum Reinigen wMBriger 
FarbstofflSsungen. Die Erfindung betrifft insbesondere ein 
Verfahren zum Reinigen wSBriger Farbstof f lfisungen, durch 
das hochreine wasserlttsliche Farbstoffe erhalten werden, 
die brauchbare Farbbestandteile fur Auf zeichnungsf liissig- 
keiten (nachstehend als Tinten bezeichnet), die bei der 
Tintenstrahl-Aufzeichnung und in Schreibgeraten verwendet 
werden, sind. 

Wasserlosliche /Farbstoffe wie z.B. Direktf arbstof f e, Saure- 
f arbstoffe, basische Farbstoffe und Reaktivf arbstof fe sind 
ublicherweise in ausgedehntem MaBe zum FSrben von bei- 
spielsweise Fasern und Geweben verwendet worden. Ferner 
werden diese Farbstoffe neuerdings in ausgedehntem MaBe als 
Farbbestandteile filr die Tintenstrahl-Aufzeichnung verwen- 
det, bei der eine Tinte zur Bildung von Tintentrttpf chen 



B 



'„ . -8- DE 5288 

1 durch verschiedene AusstoBeinrichtungen ausgestoBen wird 
und die Tintentrtfpfchen in Obereinstimmung mit Bildsignalen 
auf ein Auf zeichnungsmaterial wie z.B. Papier auftreffen 
und daran anhaften gelassen werden. Des weiteren werden die 
5 wasserlGslichen Farbstoffe in ausgedehntem Mafle als Farbbe- 
standteile fur Tinten, die in Schreibgeraten wie z.B. Fiill- 
federhaltern, Filzschreibern und Kugelschreibern verwendet 
werden, eingesetzt. 

0 Als Farbbestandteile fur Tinten, insbesondere fur Tinten, 
die bei der Tintenstrahl-Auf zeichnung eingesetzt werden, 
werden im allgemeinen Farbstoffe verwendet, die zum FMrben 
von Fasern hergestellt werden, Diese Farbstoffe enthalten 
groBe Mengen von Zusatzmitteln oder Verunreinigungen. Es 
5 ist infolgedessen bekannt, daB die Tinten verschiedene 
Probleme verursachen, wenn diese handelsublichen Farbstoffe 
in Tinten fur die Tintenstrahl-Auf zeichnung verwendet wer- 
den. Die grSBten Probleme sind die Verstopfung der den 
wichtigsten Teil der Tintenstrahl-Auf zeichnungsvorrichtung 
bildenden TintenausstoBOf f nung und im Fall des Tinten- 
strahl-Auf zeichnungsverfahrens, bei dem zum AusstoBen der 
Tinte von WSrmeenergie Gebrauch gemacht wird, die Ablage- 
rung von Verunreinigungen auf dem W&rmeerzeugungskopf . Zur 
Vermeidung solcher Probleme ist bisher die Reinigung der in 
Tinten verwendeten Farbstoffe vorgeschlagen und durchge- 
fuhrt worden; durch die Verwendung von Farbstoffen mit 
httherer Reinheit sind einige Verbesserungen erzielt worden 
und Probleme, die durch Tinten verursacht werden, vermin- 
dert worden. Es besteht jedoch noch die Erscheinung, daB 
Tinten, die unmittelbar nach ihrer Herstellung keinerlei 
Problem verursachen, in dem Fall, daB sie nach ihrer Liefe- 
rung durch die Tintenhersteller einige Monate oder Jahre 
gelagert werden, oft Probleme hervorrufen, die unmittelbar 
nach der Herstellung nicht vor ausgesehen werden. Diese 
Probleme sind besonders im Fall des Tintenstrahl-Auf zeich- 
nungsverfahrens, bei dem zum AusstoBen der Tinte von W&rme- 
energie Gebrauch gemacht wird, bemerkenswert. 



3539727 



-9- DE 5288 

Der Erfindung liegt die Aufgabe zugrunde, einen Farbstoff 
bereitziistellen, der dazu geeignet 1st, eine Tinte herzu- 
stellen, die die vorstehend erwahnten Probleme der bekann- 
ten Tinten lttst, wShrend der Verwendung. selbst bei einer 
hohen Farbstoff konzentration und auch nach langer Lagerung 
keine ~Verstopfung z.B. an der Diise bzw. Ausstofltif f nung 
einer Tintenstrahl-Auf zeichnungsvorrichtung verursacht und 
auf dem W^rmeerzeugungskopf einer Tintenstrahl-Auf zeich- 
nungsvorrichtung, bei der von W&rmeenergie Gebrauch gemacht 
wird, keine Ablagerung bildet und folglich eine hervorra- 
gende Haltbarkeit hat. 

Die Erfinder haben ausgedehnte Untersuchungen durchgef tihrt, 
urn die vorstehend erw^hnte Aufgabe zu Itisen. Handelsubliche 
Farbstoffe enthalten verschiedene Verunreinigungen bzw. 
Beimischungen (beispielsweise verschiedene anorganische und 
organische Substanzen wie z.B. anorganische Salze, Disper- 
giermittel und Egalisiermittel ), und die vorstehend erwahn- 
ten Probleme werden hauptsSchlich durch diese Verunreini- 
gungen bzw. Beimischungen verursacht, weshalb die nachtei- 
ligen Wirkungen der Verunreinigungen untersucht wurden. Als 
Ergebnis wurde f estgestellt, daB das Vorhandensein von Fe, 
Si, P, mehrwertigen Metallionen, ihren Gegenionen (z.B. Ha- 
logenionen, S0 4 , P0 4 ) und kolloidalen Substanzen, die 
diese Verbindungen enthalten, in der Tinte die wichtigste 
Ursache fur die Verstopfung von Dusen und AusstoBttff- 
nungen, fur die Bildung von NiederschlSgen wShrend der 
Lagerung der Tinte und fur die Ablagerung von Verunreini- 
gungen auf dem W&rmeerzeugungskopf im Fall des Tinten- 
strahl-Auf zeichnungsverfahrens, bei dem von WSrmeenergie 
Gebrauch gemacht wird, ist und daB diese nachteiligen 
Substanzen durch Anwendung eines besonderen Verfahrens 
wirksam aus Farbstoff en, die fiir Tinten verwendet werden, 
entfernt werden kttnnen. 

Eine Ausgestaltung der Erfindung besteht in einem Verfahren 
zum Reinigen einer Farbstoff Ittsung, bei dem ein Farbstoff 
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1 in einem Lflsungsmittel gelttst wird und die erhaltene Farb- 
stofflttsung dann mit elner Membran A, die Poren mit 
Durchmessern auf weist, die kleiner sind als der Durchmesser 
der Molekiile oder assoziierten Molekiile des Farbs toffs, und 
5 mit einer Membran B, die Poren mit Durchmessern aufweist, 
die grOBer sind als der Durchmesser der Molekiile oder 
assoziierten Molekiile des Farbstoffs, behandelt wird. 

Eine andere Ausgestaltung der Erfindung I besteht in einem 
Q Verfahren zum Reinigen einer Farbstof f lflsung, bei dem ein 
Farbstoff in einem Lflsungsmittel gelttst wird und die erhal- 
tene Farbstof flbsung dann durch ein Filter, das Poren mit 
Durchmessern aufweist, die grSBer sind als der Durchmesser 
der Molekiile oder assoziierten Molekiile des Farbstoffs, 
5 jedoch kleiner sind als die Durchmesser der kolloidalen 
Substanzen, die in der Farbstof fltfsung als Verunreinigungen . 
vorhanden sind, filtriert wird. 

Eine weitere Ausgestaltung der Erfindung besteht in einem 
Verfahren zum Herstellen einer Tinte durch Anwendung des 
vorstehend beschriebenen Verfahrens zum Reinigen einer 
Farbstof f lttsung . 

Die bevorzugten Ausf iihrungsf ormen der Erfindung werden 
nachstehend naher eriautert. Das Hauptmerkmal der Erfindung 
besteht darin, daB wasserltfsliche Farbstoffe durch Verwen- 
dung (a) einer Membran, die Poren mit Durchmessern auf- 
weist, die kleiner sind als der Durchmesser der Molekiile 
oder assoziierten Molekiile eines in Form einer LOsung zu 
reinigenden Farbstoffs, und (b) einer Membran, die Poren 
mit Durchmessern aufweist, die grttBer sind als der Durch- 
messer der Molekiile oder assoziierten Molekiile des erwahn- 
ten Farbstoffs, oder durch Verwendung eines Filters, das 
Poren mit Durchmessern aufweist, die grOBer sind als der 
Durchmesser der Molekiile oder assoziierten Molekiile eines 
in Form einer Ltisung zu reinigenden Farbstoffs, jedoch 
kleiner sind als die Durchmesser der kolloidalen Substan- 
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zen, die in der Farbstof f lGsung als Verunreinigungen vor- 
handen sind, gereinigt werden. Die Farbstof fe, auf die das 
erfindungsgemSBe Verfahren anwendbar ist, sind wasserlOsli- 
che Farbstoffe, die (iblicherweise haupts^chlich zurn FSrben 
verschiedener Fasern verwendet werden, beispielsweise 
Direktfarbstoffe, SSuref arbstof f e, basische Farbstoffe und 
Reaktivfarbstoffe. Als Farbstoffe, die in Tinten fur die 
Tintenstrahl-Aufzeichnung vorzugsweise verwendet werden 
und Anforderungen wie z.B. Deutlichkeit, Wasserl5slichkeit, 
Haltbarkeit und Lichtbest&ndigkeit genugen, werden bei- 
spielsweise C.I. Direct Black 17, 19, 32, 51, 71, 108 und 
146; C.I. Direct Blue 6, 22, 25, 71, 86, 90, 106 und 199; 
C.I. Direct Red 1, 4, 17, 28 und 83; C.I. Direct Yellow 12, 
24, 26 und 98; C-I. Direct Orange 34, 39, 44, 46 und 60; 
C.I. Direct Violet 47 und 48; C.I. Direct Brown 109; C.I. 
Direct Green 59; C.I. Acid Black 2, 7, 24, 26, 31, 52, 63, 
112 und 118; C.I. Acid Blue 9, 22, 40, 59, 93, 102, 104, 
113, 117, 120, 167, 229 und 234; C.I- Acid Red 1, 6, 32, 
35, 37, 51, 52, 80, 85, 87, 92, 94, 115, 180, 256, 315 und 
317; C.I. Acid Yellow 11, 17, 23, 25, 29, 42, 61 und 71; 
C.I. Acid Orange 7 und 19; C.I. Acid Violet 49; C.I. Basic 
Black 2; C.I. Basic Blue 1, 3, 5, 7, 9, 24, 25, 26, 28 und 
29; C.I. Basic Red 1, 2, 9, 12, 13, 14 und 37; C.I. Basic 
Violet 7, 14 und 27 und C.I. Food Black 2 erw^hnt. Im 
Rahmen der Erfindung werden vorzugsweise diese Farbstoffe 
verwendet, jedoch ist die Erfindung nicht auf solche Farb- 
stoffe" eingeschr&nkt. 

Im allgemeinen sind die vbrstehend erwahnten wasserlttsli- 
chen Farbstoffe leicht im Handel erhaitlich. Diese handels- 
ublichen Produkte enthalten groBe Mengen von NaCl, Na 2 S0 4 
und anderen anorganischen Salzen und enthalten ferner anor- 
ganische Substanzen wie z.B. Erdalkalimetallsalze und ver- 
schiedene Metallverbindungen sowie viele organische Sub- 
stanzen wie z.B. verschiedene oberf lSchenaktive Substanzen, 
Dispergiermittel und Egalisiermittel. 
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1 Da di © vorstehend erwahnten Zusatzmittel, die in den Ubli- 
chen wasserlflslichen Farbstoffen enthalten sind, ebenfalls 
wasserlOslich sind, ist die Reinigung dieser Farbstoffe 
nicht sehr einfach. Wenn solche Farbstoffe jedoch durch 
5 Anwendung eines tiblichen, bekannten Reinigungsverf ahrens, 
z.B. durch Filtrieren, Aussalzen bder Ionenaustausch, 
sorgfSltig gereinigt und in Tint en fUr die Tintenstrahl- 
Aufzeichnung verwendet werden, zeigen solche Tinten unmit- 
telbar nach ihrer Herstellung ausgezeichnete Betriebseigen- 
Q schaften, wie sie angestrebt werden. Wenn diese Tinten nach 
ihrer Herstellung einige Monate oder linger gelagert wer- 
den, verursachen sie jedoch Probleme, wie sie vorstehend 
erwahnt wurden. Diese Probleme, die durch Tinten verursacht 
werden, die nach ihrer Herstellung lange gelagert wurden, 
treten in vielen Fallen auf, nachdem sich die Tinten auf 
dem Markt ausgebreitet haben, und es ist sehr schwierig, 
die Tinten vom Markt zuruckzubekommen. Die Erfinder haben 
ausgedehnte Untersuchungen durchgeftihrt, um dieses schwer- 
wiegende Problem zu Ifisen. Als Ergebnis wurde f estgestellt, 
daB 

(1) die Probleme, die durch Tinten verursacht werden, die 
lange gelagert wurden, nicht dadurch beseitigt werden kCn- 
nen, dafi die Tinten z.B. einem tiblichen Filtrationsver- 
fahren oder Ionenaustauschverf ahren unterzogen werden, 

(2) die Hauptursache fur die Probleme in kolloidalen 
Substanzen liegt, die in Tinten vorhanden sind und eine 
relativ gute Haltbarkeit zeigen, jedoch ihre Haltbarkeit 
verlieren, wenn die Tinten VerSnderungen der Umgebung wie 
z.B. Temperatur&nderungen, einer KonzentrationsSnderung an 
der AusstoBdtise oder einem warmeschock bzw. einem pliitzli- 
chen Temperaturwechsel an dem warmeerzeugungskopf ausge- 
setzt werden, sowie in verschiedenen Anionen wie z.B. Halo- 
genionen, S0 4 " und P0 4 liegt, die als Gegenionen ver- 
schiedener Metalle ebenfalls in den Tinten vorhanden sind, 
und 
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' 1 (3) diese Probleme dadurch vollstandig geliist werden k5n- 

nen, daQ die kolloidalen Substanzen und die Anionen vor 

oder wahrend der Herstellung der Tinte in ausreichendem 

MaSe mit einera Filter, das einen besonderen Porendurchmes- 

r ser hat, oder mit zwei Arten permeabler Membranen, von 
o 

denen jede einen anderen Porendurchmesser hat, entfernt 
werden. 

Die permeablen Membranen, die im Rahmen der Erfindung ver- 
0 wendet werden, bestehen aus einer Membran A mit Porendurch- 
messern, die kleiner sind als der Durchmesser der Molekule 
oder assoziierten Molekttle eines zu reinigenden Farbstoffs, 
jedoch grCSer sind als die Durchmesser anorganischer Ionen 
usw., und aus einer Membran B mit Porendurchmessern, die 
grttBer sind als der Durchmesser der Molekule oder assozi- 
ierten Molekule des Farbstoffs, jedoch kleiner sind als die 
Durchmesser hochmolekularer Substanzen und kolloidaler 
Substanzen, Die Durchmesser der Molektile oder assoziierten 
Molekifle des Farbstoffs betragen im allgemeinen 0,2 jim oder 
weniger, w&hrend die Durchmesser der kolloidalen Substanzen 
und der hochmolekularen Substanzen 0,5 pm oder mehr betra- 
gen. Die Molekuldurchmesser von Farbstoffen sind jedoch in 
AbhSngigkeit von der Art und dem Assoziationszustand dieser 
Farbstoffe verschieden, und die am besten geeigneten Mem- 
branen A und B werden inf olgedessen experimentell ausge- 
wahlt. 

Das Filtrieren einer Farbstof f lttsung durch die Membran A 
kann aus der Lttsung Metallionen und ihre Gegenionen entfer- 
nen; all diese Ionen haben Durchmesser, die kleiner sind 
als die Molekuldurchmesser des in der Lttsung aufgelttsten 
Farbstoffs. Die Behandlung der erhaltenen Farbstof flttsung 
mit der Membran B kann hochmolekulare Substanzen [bei- 
spielsweise Substanzen mit mittlerem Molekulargewicht (z.B. 
Dispergiermittel und oberf l&chenaktive Substanzen) und 
andere Polymere] und kolloidale Substanzen entfernen; all 
diese Substanzen haben Durchmesser, die grtfBer sind als die 
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MolekUldurchmess r des Farbstoffs. SelbstverstSndlich kann 
dieselbe Wirkung erzielt werden, wenn das vorstehend be- 
schriebene Verfahren in umgek hrter Reihenfolge durchge- 
fiihrt wird, d.h», wenn zuerst die Behandlung rait der Mem- 
bran B durchgefiihrt wird. 

Farbstoffe wie z.B. Direktf arbstof f e neigen dazu, in ihrer 
konzentrierten Lfisung eine Assoziation von Molektilen her- 
vorzurufen. Fur solche Farbstoffe werden die Membranen A 
und B in derselben Weise wie vorstehend erwShnt entspre- 
chend dem Durchmesser der assoziierten Moleklile ausgewShlt. 
Es ist auch mtfglich, daB bei der Behandlung mit der Membran 
A eine konzentrierte Farbstof f lttsung verwendet wird, um die 
Entfernung kleiner Moleklile wie z.B, von Ionen zu erleich- 
tern, und daB die Farbstof f lttsung bei der Behandlung mit 
der Membran B verdlinnt wird, um die Abtrennung der Farb- 
stof fmolekiile von Substanzen mit mittlerem bis hohem Mole- 
kulargewicht und kolloidalen Substanzen zu erleichtern. 

Das andere Filter, das im Rahmen der Erfindung verwendet 
wird, ist ein Filter mit Porendurchmessern, die grtiBer sind 
als der Durchmesser der Moleklile oder assoziierten Moleklile 
eines zu reinigenden Farbstoffs, jedoch kleiner sind als 
die Durchmesser hochmolekularer Substanzen und kolloidaler 
Substanzen. Die Moleklildurchmesser von Farbstoffen sind im 
allgemeinen in AbhSngigkeit von der Art dieser Farbstoffe 
verschieden. Inf olgedessen wird vorzugsweise ein Filter 
verwendet, durch das Farbstoffe leicht hindurchgehen k6n- 
nen, durch das der grOBere Teil kolloidaler Substanzen 
jedoch nicht hindurchgehen kann, nBmlich ein Filter mit 
einem mittleren Porendurchmesser von 0,01 bis 0,5 pm. Die 
Auswahl des am besten geeigneten Filters kann experimentell 
durchgefiihrt werden. 

Das Filtrieren durch ein Filter, dessen Porendurchmesser in 
dem vorstehend erwShnten Bereich liegt, kann aus iner 
Farbstof fltfsung hochmolekulare Substanzen fbeispielsweise 
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Substanzen mit mittlerem Molekulargewicht (z.B. Dispergier- 
mittel und oberf lSchenaktive Substanzen) und andere Polyme- 
rej und kolloidale Substanzen entfernen; all diese Substan- 
zen haben Durchmesser, die grOBer sind als der Molekiil- 
durchmesser des Farbstoffs. 

Ftir Farbstoffe wie z.B. Direktf arbstof f e, die dazu neigen, 
in einer konzentrierten LOsung eine Assoziation von Mole- 
ktilen * hervorzuruf en, wird das vorstehend erwclhnte Filter 
in derselben Weise wie vorstehend erw&hnt entsprechend deiri 
Durchmesser der assoziierten Molekule ausgewShlt. 

Was die Membranen A und B und das Filter betrifft, die im 
Rahmen der Erf indung in der vorstehend beschriebenen Weise 
verwendet werden, so sind verschiedene Membranen, die ver- 
schiedene Porendurchmesser haben, mit den allgemeinen Be- 
zeichnungen Pr&zisionsf iltermembran, Ultraf iltermembran und 
Membran fiir umgekehrte Osmose leicht im Handel erh&ltlich. 
Diese Membranen kttnnen in eine PrSzisionsf iltrationsvor- 
richtung, in eine Ultraf iltrationsvorrichtung oder in eine 
Vorrichtung fiir umgekehrte Osmose, die alle bekannt sihd, 
eingebracht werden. Das Filter mit einem besonderen Poren- 
durchmesser und die Membranen A und B, die im Rahmen der 
Erfindung verwendet werden, ktinnen aus verschiedenen Fil- 
termembranen mit verschiedenem Porendurchmesser, beispiels- 
weise aus Dia Filter (geliefert durch Ulvac Service Corp.), 
Toyo Membrane Filter (geliefert durch Toyo Roshi K.K.), 
Fluoropore (geliefert durch Sumitomo Electric Industries, 
Ltd.)/ Filtermembranen der NTR-, NTU- und NTF-Reihe (gelie- 
fert durch Nitto Denko K.K.), Nuclepore UF Membrane (ge- 
liefert durch Nuclepore Corp.)/ Sartorius Membrane Filter 
( geliefert durch Sartorius Corp.) und Filtermembranen der 
DRS- und DUY-Reihe (geliefert durch DAICEL CHEMICAL 
INDUSTRIES, LTD.) ausgewShlt werden. 

Das erf indungsgemSBe Verfahren zum Reinigen von Farbstoffen 
kann f olgendermaflen durchgef tlhrt werden: Ein zu reinigender 
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2 Farbstoff wird in einer Konzentration von 0,1 bis 10 Gew.-% 
und vorzugsweise 1 bis 5 Gew.-% in Wasser oder in einem 
geraischten LOsungsmittel, das aus Wasser und einem wasser- 
lttslichen organischen Lfisungsmittel besteht, vorzugsweise 
I in Wasser, gelttst; die erhaltene wSBrige Farbstoff liSsung 
wird unter Anwendung einer Filtrationsvorrichtung, bei- 
spielsweise einer Ultrafiltrationsvorrichtung, die mit der 
Membran A ausgestattet ist, behandelt, urn Verunreinigungen 
mit Durchmessern, die kleiner sind als der Molektildurchmes- 
ser des Farbstoff s, zu filtrieren und ein Konzentrat zu 
erhalten, das den Farbstoff und Verunreinigungen mit 
Durchmessern, die grttfler sind als der Molektildurchmesser 
des Farbstof fs, enthait; das Konzentrat wird dann in der- 
selben Weise mit der Membran B behandelt, wobei durch die 
Membran B nur die Farbstof fmolekiile hindurchgehen gelassen 
werden und eine Farbstof f ltfsung erhalten wird, die nicht 
nur von den Verunreinigungen mit Durchmessern, die kleiner 
sind als der Molekuldurchmesser des Farbstoffs, sondern 
auch von Molektilen und kolloidalen Substanzen mit Durchmes- 
sern, die grttBer sind als der Molekuldurchmesser des Farb- 
stoffs, frei ist. Durch derartige Behandlungen wird aus dem 
Farbstoff der grttBere Teil der Metallionen, ihrer Gegen- 
ionen, hochmolekularer Substanzen und stabiler kolloidaler 
Substanzen usw., die alle in dem Farbstoff vorhanden sind, 
entfernt, wodurch eine gewtfnschte gereinigte FarbstofflO- 
sung erhalten werden kann. 

Bei dem vorstehend beschriebenen Reinigungsverf ahren kann 
die Reihenfolge der Behandlung durch die Membran A und die 
Membran B unter Erzielung derselben Wirkung umgekehrt wer- 
den. 

Bei dem vorstehend beschriebenen Verfahren k6nnen Verunrei- 
nigungen, die dieselbe GrtiBe haben wie der Molekuldurch- 
messer des Farbstoffs, nicht entfernt werden. Da die Menge 
solcher Verunreinigungen jedoch auBerordentlich gering ist, 
wird die Aufgabe der Erfindung in ausreichendem Mafle ge- 
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10st* Wenn es erforderlich ist, selbst diese Verunreini- 
gungen / die in einer Spurenmenge vorhanden sind, zu entfer- 
nen, kann vor oder nach dem vorstehend beschriebenen Reini- 
gungs verfahren ein Verfahren wie z.B. ein Aussalzen, eine 
f raktionierte FSllung mit einem wasserlSslichen organischen 
LOsungsmittel, ein Ionenaustausch, ein Einwirkenlassen von 
Luft, ein Weichmachen bzw. Enth&rten mit Kalk oder eine 
Elektrolyse angewandt werden. Wenn der zu reinigende Farb- 
stoff dazu neigt, eine Assoziation hervorzurufen, kttnnen 
die in dem Farbstoff vorhandenen Verunreinigungen, die etwa 
dasselbe Molekulargewicht haben wie der Farbstoff, alterna- 
tiv dadurch entfernt werden, daB eine konzentrierte Lttsung 
des Farbstoffs hergestellt wird # in der sich die Farbstoff- 
molektile in einem Assoziationszustand befinden, und diese 
konzentrierte Ltisung den vorstehend beschriebenen Membran- 
behandlungen unterzogen wird. 

Das erf indungsgemSBe Verfahren zum Reinigen von Farbstoffen 
kann auch f olgendermaBen durchgefuhrt werden: Ein zu reini- 
gender Farbstoff wird in einer Konzentration von 0,1 bis 10 
Gew.-% und vorzugsweise 1 bis 5 Gew.-% in Wasser oder in 
einem gemischten LSsungsmittel, das Wasser und ein wasser- 
lttsliches organisches Ltisungsmittel enthSlt, vorzugsweise 
in Wasser, gelttst, und die erhaltene w&Brige Farbstoff 16- 
sung wird unter Anwendung einer Vorrichtung, beispielsweise 
einer PrSzisionsf iltrationsvorrichtung, die mit dem vorste- 
hend erw&hnten Filter ausgestattet ist, behandelt, urn eine 
Farbstoff lttsung zu erhalten, die von Molekulen und kolloi- 
dalen Substanzen mit Durchmessern, die grttBer sind als der 
MolekUldurchmesser des Farbstoffs, frei ist. Durch eine 
derartige Behandlung wird aus dem Farbstoff der grOBere 
Teil hochmolekularer Substanzen und stabiler kolloidaler 
Substanzen usw., die alle in dem Farbstoff vorhanden sind, 
entfernt, wodurch eine gewiinschte gereinigte FarbstofflO- 
sung erhalten werden kann. 
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Bel dem vorstehend beschriebenen Verfahren kiinnen Verunrei- 
nigungen mit Durchmessern, die kleiner sind als der Mole- 
klildurchmesser des Farbstoffs, nicht entfernt werden. Da 
die Menge solcher Verunreinigungen jedoch auBerordentlich 
gering 1st, wird die Aufgabe der Erfindung in ausreichendem 
Mafle gelttst. Wenn-es erforderlich ist, selbst diese Verun- 
reinigungen, die in einer Spurenmenge vorhanden sind, zu 
entfernen, kann vor Oder nach dem vorstehend beschriebenen 
Reinigungsverfahren ein Verfahren wie z.B. ein Aussalzen, 
eine fraktionierte Failung mit einem wasserlOslichen orga- 
nischen LOsungsmittel, ein Ionenaustausch, ein Einwirken- 
lassen von Luft, ein Weichmachen bzw. EnthSrten mit Kalk 
oder eine Elektrolyse angewandt werden. 

Aus der auf diese Weise erhaltenen gereinigten wMBrigen 
Farbstoff ltisung kann unmittelbar oder nach Zugabe notwen- 
diger Zusatzmittel wie z.B. eines wasserlttslichen organi- 
schen LOsungsmittels zu der Farbstof fltfsung eine Tinte 
hergestellt werden, oder es kann daraus ein Pulver herge- 
stellt werden, indem das in der L6sung enthaltene Wasser 
entfernt wird. Die Menge der in der gereinigten wSBrigen 
Farbstof fltfsung oder in dem gereinigten Pulver zuriickge- 
bliebenen Verunreinigungen kann leicht z.B. durch Anwendung 
der Ionenchromatograf ie, der Atomabsorptionsspektrometrie 
oder der Plasmaemissions-Spektralanalyse mit induktiyer 
Kopplung ermittelt werden. Es wird bevorzugt, dafl die Kon- 
zentration der Verunreinigungen in dem durch das erfin- 
dungsgemSBe Verfahren gereinigten Farbstof f etwa 1 % oder 
weniger (Halogenionen), 0,5 % oder weniger (SO4"), etwa 
200 ppm (ppm = Teile pro 1000.000 Teile) oder weniger 
(jeweils Fe, Mg und P), 250 ppm oder weniger (Si), etwa 2 
Gew.-3r oder weniger (gesamte anorganische Substanzen) 
und/oder etwa 1000 ppm (gesamte kolloidale Substanzen ein- 
schlieBlich dieser Metallverbindungen), jeweils auf den 
pulverfttrmigen Farbstoff bezogen, betrSgt. Aus einem gerei- 
nigten Farbstoff, der Verunreinigungen in einer die vorste- 
hend angegebenen Grenzwerte nicht Uberschreitendien Konzen- 
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tration enthait, kann eine Tinte hergestellt werden, die 
besonders fUr die Verwendung in dem Tint ens trahl-Auf zeich- 
nungsverfahren, bei dem von warmeenergie Gebrauch gemacht 
wird, vorteilhaft ist. Die Verwendung einer solchen Tinte 
flihrt selbst dann nicht zu den vorstehend erwShnten Schwie- 
rigkeiten und Problemen, wenn die Tinte nach ihrer Herstel- 
lung lange gelagert worden ist. 

Nachstehend wird die Erfindung durch Beispiele nSher erlfiu- 
tert. Unter "Teilen" und "%" sind nachstehend "Gew. -Telle" 
bzw. "Gew.-%" zu verstehen. 

Beispiel 1A ( Farbstof f reinigung) 

10 g CI. Direct Blue 199 (handelsubliches Produkt) wurden 
in 490 ml Wasser geltfst. Die erhaltene wSBrige LSsung wurde 
unter Anwendung einer Ultraf iltrationsvorrichtung, die mit 
einem Membranf ilter (mittlerer Porendurchmesser: 0,01 jim; 
hergestellt durch Sartorius Corp.) als Membran A ausgestat- 
tet war, behandelt. Fur jeweils 250 ml der durch das Filter 
hindurchgedrungenen wSBrigen Ldsung wurde zu der Ausgangs- 
lOsung dasselbe Volumen reinen Wassers hinzugegeben. Dieses 
Verfahren wurde 8mal wiederholt, wodurch ein Konzentrat, 
das den Farbstoff und Teilchen, die grdBer waren als der 
Farbstoff, enthielt, (Ruckstandsiasung) erhalten wurde. 
Danach wurde als Membran B in die vorstehend erwahnte 
Vorrichtung ein Membranf ilter (mittlerer Porendurchmesser: 
0,2 ^im; hergestellt durch Sartorius Corp.) eingesetzt, 
und das vorstehend erwahnte Konzentrat wurde durch dieses 
Filter hindurchdringen gelassen, urn eine hindurchgedrungene 
Lttsung zu erhalten, die nur den Farbstoff enthielt. Die 
hindurchgedrungene L5sung wurde zur Bestimmung der Konzen- 
tration der Verunreinigungen der Ionenchromatograf ie und 
der Plasmaemissions-Spektralanalyse mit induktiver Kopplung 
unterzogen. Es wurden die folgenden Ergebnisse erhalten. 
(Die Zahlen beziehen sich auf den Farbstoff. ) 
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1 CI (%) S0 4 (%) Fe (ppm) Si (ppm) 

Vor der Reinigung 18 11 318 205 

Nach der Reinigung 0,34 0,22 102 56 

5 Beispiel 2A (Farbstoff reinigung) 

In derselben Weise wie in Beispiel 1A (Farbstoff reinigung), 
auBer da8 als Membran A eine Ultraf iltermembran (Fraktio- 
nierungs-Molekulargewicht: 5000; hergestellt durch DAICEL 
1Q CHEMICAL INDUSTRIES, LTD.) und als Membran B eine Ultraf il- 
termembran (Fraktionierungs-Molekulargewicht: 40.000; her- 
gestellt durch DAICEL CHEMICAL INDUSTRIES, LTD.) verwendet 
wurde, wurde C.I. Food Black 2 (handelsiibliches Produkt) 
gereinigt. Die hindurchgedrungene LOsung wurde denselben 
Analysen wie in Beispiel 1A (Farbstoff reinigung) unterzo- 
gen. Es wurden die folgenden Ergebnisse erhalten. (Die 
Zahlen beziehen sich auf den Farbstoff.) 
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CI (%) S0 4 (%) Fe (ppm) Si (ppm) 
Vor der Reinigung 13 <v 0 292 142 

Nach der Reinigung 0,27 ~0 61 32 

Beispiel 3A ( Farbstoff reinigung) 

550. ml einer wSBrigen L5sung, die 2 % C.I. Acid Red 35 
(handelsiibliches Produkt) enthielt, wurden unter Anwendung 
einer Ultraf iltrationsvorrichtung, die mit einer Ultrafil- 
termembran (Fraktionierungs-Molekulargewicht: 20.000; her- 
gestellt durch Nuclepore Corp.) als Membran B ausgestattet 
war, behandelt, wodurch 500 ml einer hindurchgedrungenen 
Lttsung, die den Farbstoff und Teilchen, die kleiner waren 
als der Farbstoff, enthielt, erhalten wurden. In der vor- 
stehend erwShnten Vorrichtung wurde danach als Membran A 
eine Ultraf iltermembran (Fraktionierungs-Molekulargewicht: 
5000; hergestellt durch Nuclepore Corp.) bereitgestellt, 
und die hindurchgedrungene Lttsung wurde unter Anwendung 
dieser Vorrichtung behandelt. Fttr jeweils 250 ml der durch 
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die Membran A hindurchgedrungenen L6sung wurde zu der Aus- 
gangsltisung dasselbe Volumen reinen Wassers hinzugegeben. 
Dieses Verfahren wurde lOmal wiederholt, wodurch ein Kon- 
zentrat, das nur den Farbstoff enthielt, (Ruckstandsltisung) 
erhalten wurde. Das Konzentrat wurde denselben Analysen wie 
in Beispiel 1A (Farbstoff reinigung) unterzogen. Es wurden 
die folgenden Ergebnisse erhalten. (Die Zahlen beziehen 
sich auf den Farbstoff.) 

CI (%) S0 4 (%) Fe (ppm) Si (ppm) 
Vor der Reinigung 21 13 362 210 

Nach der Reinigung 0,42 0,33 65 58 

Beispiel 4A ( Farbstoff reinigung ) 

C.I. Acid Yellow 23 (handelsubliches Produkt) wurde in 
derselben Weise wie in Beispiel 3A gereinigt und denselben 
Analysen wie in Beispiel 1A ( Farbstoff reinigung) unterzo- 
gen. Es wurden die folgenden Ergebnisse erhalten. (Die 
Zahlen beziehen sich auf den Farbstoff.) 

CI (%) S0 4 (%) Fe (ppm) Si (ppm) 
Vor der Reinigung 11 4 525 360 

Nach der Reinigung 0,51 0,16 77 42 

Beispiel 1A 1 ( Tintenbewertung ) 

Unter Verwendung des in Beispiel 1A (Farbstoff reinigung) 
erhaltenen gereinigten Farbstoffs wurde eine Tinte fur die 
Tintenstrahl-Auf zeichnung hergestellt, die die folgende 
Zusammensetzung hatte: 



Farbstoff 

Diethylenglykol 

Wasser 



2 Teile 
40 Teile 
60 Teile 
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Diese Tinte wurde unter Anwendung einer Auf zeichnungsvor- 
richtung mit einem Tropf chenabruf-Mehrf ach-Auf zeichnungs- 
kopf (Durchmesser der AusstoBttffnung: 35 M m; Widerstand des 
warmeerzeugenden Widerstandselements: 150J2; Steuerspan- 
nung: 30 V; Frequenz: 2 kHz), bei dem der in dera Aufzeich- 
nungskopf aufbewahrten Tinte Warmeenergie zugeftthrt wurde 
um Tintentropfchen fiir die Durchfiihrung der Auf zeichnung zu 
erzeugen, den folgenden Bewertungsprttfungen (Tl) bis (T5) 
unterzogen. Die Tinte lieferte bei alien Priifungen gute 
Ergebnisse. 



(Tl): Haltbarkeit bei langer Lagerung: Die Tinte wurde in 
einen Beutel aus Kunststof folie eingeschlossen bzw. einge- 
siegelt und gesondert 6 Monate lang bei -30 "C bzw. 60 °C 
15 gelagert. Es trat keine unlosllche Substanz auf, und f erner 
wurde keine Veranderung der Eigenschaften und der Farbe der 
Tinte beobachtet. 

(T2) Haltbarkeit beim AusstoBen: Die Tinte wurde kontinu- 
2Q ierlich 24 h lang gesondert in einer Atmosphare mit Raum- 
temperatur, mit 5 »C bzw. mit 40 »C ausgestoBen. Unter 
alien Bedingungen konnte eine bestandig stabile Aufzeich- 
nung mit hoher Qualitat durchgeftthrt werden. 

25 (T3) Ansprechverhalten beim AusstoBen: Es wurden zwei Fal- 
le, namlich ein AusstoBen mit Unterbrechungen von 2 s und 
ein AusstoBen nach 2monatigem Stehenlassen, geprttft. In 
keinem Fall trat an der Spitze der Offnung eine Verstopfung 
auf, und in beiden Fallen wurde eine stabile und gleichmM- 
Bige Aufzeichnung erhalten. 
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(T4) Qualitat der aufgezeichneten Bilder: Unter Verwendung 
der Tinte wurde auf den in Tabelle 1A aufgefUhrten Auf- 
zeichnungsmaterialien eine Aufzeichnung durchgefuhrt. Jedes 
aufgezeichnete Bild hatte eine hohe Dichte und war deut- 
lich. Als jedes Bild 6 Monate lang einer Innenbeleuchtung 
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j ausgesetzt wurde, betrug die Verminderung der Dichte der 
Bilder 1 % oder weniger. 

(T5) Fixiereigenschaften auf verschiedenen Auf zeichnungsma- 
5 terialien: Unter Verwendung der Tinte wurde auf den Auf- 
zeichnungsmaterialien von Tabelle 1A ein Drucken durchge- 
ftihrt. Nach 15 s wurde der bedruckte Bereich auf jedem Auf- 
zeichnungsmaterial mit den Fingern gerieben, und es wurde 
beobachtet, ob Bildfehler aufgetreten waren oder ob die 
q Bilder verlaufen waren. In keinem Fall wurde ein Auftreten 
von Bildfehlern oder ein Verlaufen der Bilder beobachtet, 
und die Fixierung war in alien FMllen ausgezeichnet. 

Beispiele 2A f bis 4A f (Tintenbewertung) 

5 

Unter Verwendung der in den Beispielen 2A bis 4A (Farb- 
stof freinigung) erhaltenen gereinigten Farbstoffe wurden 
durch das erfindungsgemSBe Verf ahren in derselben Weise 
wie in Beispiel 1A' (Tintenbewertung) Tinten hergestellt. 
Jede Tinte wurde denselben Bewertungspruf ungen (Tl) bis 
(T5) wie in Beispiel 1A T (Tintenbewertung) unterzogen. 
Alle Tinten zeigten dieselben hervorragenden Ergebnisse 
wie in Beispiel 1A ! (Tintenbewertung). 

Beispiel 5A f (Tintenbewertung) 

Die in den Beispielen 1A ! bis 4A 1 (Tintenbewertung) erhal- 
tene gelbe Tinte, purpurrote Tinte, cyanblaue Tinte bzw. 
schwarze Tinte wurde unter Anwendung einer Auf zeichnungs- 
vorrichtung mit einem Trtfpf chenabruf -Auf zeichnungskopf 
(Durchmesser der AusstoJ35f fnung: 50 pm; Steuerspannung fur 
den piezoelektrischen Schwingungserreger bzw. Vibrator: 
60 V; Frequenz: 4 kHz), bei dem jede Tinte durch den piezo- 
elektrischen Schwingungserreger bzw. Vibrator ausgestofien 
wurde, denselben BewertungsprQf ungen (Tl) bis (T5) wie in 
Beispiel 1A ! (Tintenbewertung) unterzogen. Alle Tinten 
zeigten hervorragende Ergebnisse. 



* * * • • li ' 



3539727 

~ 24 ~ DE 5288 

1 Beispiel 6A' (Tintenbewertung) 



Unter Verwendung der in den Beispielen 1A- Ms 4A- (Tinten- 
bewertung) erhaltenen gelben Tinte, purpurroten Tinte 
5 cyanblauen Tinte bzw. schwarzen Tinte und unter Anwendung 
derselben Tintenstrahl-Aufzeichnungsvorrichtung wie in Bei- 
spiel 1A» (Tintenbewertung) wurde eine Vollfarben-Fotogra- 
fie hergestellt. In dem erhaltenen Bild war jede Farbe sehr 
deutlich, und die Farbwiedergabe war gut. 

10 

Beispiel 7A» (Tintenbewertung) 

Jede der in den Beispielen 1A' bis 4A' (Tintenbewertung) 
hergestellten verschiedenf arbigen Tinten wurde in einen 
15 Filzschreiber eingeftillt. Jeder Filzschreiber wurde 10 Tage 
lang ohne seine Kappe liegengelassen. Dann wurde unter 
Anwendung dieser Filzschreiber eine Aufzeichnung auf Papier 
durchgefiihrt. Es trat kein Aussetzen der Tintenzuf uhr ein, 
und die Aufzeichnung war gleichmaBig. 

Vergleichsbeispiel A' (Tintenbewertung) 



20 



Zum Verglelch dienende Tinten wurden unter Verwendung der 
ungereinigten Farbstoffe der Beispiele 1A bis 4A (Farb- 
25 stoffreinigung) in derselben Weise wie in den Beispielen 
1A' bis 4A' (Tintenbewertung) hergestellt. 

Diese Tinten wurden denselben Bewertungsprtifungen (Tl) bis 
(T5) wie in Beispiel 1A' (Tintenbewertung) unterzogen. 

gQ Jede Tinte zeigte, wenn sie gelagert wurde, innerhalb eines 
Monats eine Ausfallung unloslicher Substanzen. Bei der 
Priifung (T2) war oft zu beobachten, dafl die Tinte nicht 
ausgestoBen wurde, und zu diesem Zeitpunkt muSte die Steu- 
erspannung erhttht werden. Bei der Betrachtung der Oberfla- 

35 che des Warmeerzeugungskopfes mit einem Mikroskop war ein 
Anhaften brauner Ablagerungen zu sehen. 
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j Bel der Prtlfung (T3) trat an der AusstoBtif fnung nach 
lmonatigem Stehenlassen eine Verstopfung ein, und das 
AusstoBen der Tinte war unstabil. 

5 Beispiele IB bis 7B ( Farbstof freinigung) 

WSflrige Lttsungen, die jeweils 2 % eines der in Tabelle IB 
gezeigten handelsiiblichen Farbstoffe enthielten, wurden 
durch ein Druckfilter, das eines der in Tabelle IB gezeig- 
ten Mikrofilter enthielt, filtriert. Jede Ausgangsltisung 
und jedes Filtrat wurde zur Messung des Eisen- und des 
Siliciumgehalts der PI asm aemissions-Spektral analyse mit 
induktiver Kopplung unterzogen, wobei die in Tabelle IB 
gezeigten Ergebnisse erhalten wurden. 



10 
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Beispiel IB* (Tintenbewertung) 

Unter Verwendung des in Beispiel IB ( Farbstof freinigung ) 
erhaltenen gereinigten Farbstoffs wurde eine Tinte fur die 
Tintenstrahl-Auf zeichnung hergestellt, die die folgende 
Zusanunensetzung hatte: 

Farbstof f 2 Teile 

Diethyl englykol 46 Teile 

Wasser 60 Teile 

Diese Tinte wurde denselben Bewertungsprufungen (Tl) bis 
(T5) wie in Beispiel 1A 1 (Tintenbewertung) unterzogen. 
Die Ergebnisse waren bei alien PrUfungen gut. Bei den 
Priifungen (T4) und (T5) wurden die Auf zeichnungsmaterialien 
von Tabelle 1A verwendet. 

Beispiele 2B f bis 7B f (Tintenbewertung) 

Unter Verwendung der in den Beispielen 2B bis 7B (Farb- 
stof freinigung) erhaltenen gereinigten Farbstoffe wurden 
durch das erf indungsgemSBe Verfahren in derselben Weise 
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l wie in Beispiel 1B ? ( Tintenbewertung) Tinten hergestellt. 
Jede Tinte wurde denselben Bewertungsprtif ungen (Tl) bis 
(T5) wie in Beispiel IB' (Tintenbewertung) unterzogen. 
Alle Tinten zeigten dieselben hervorragenden Ergebnisse 
5 wie in Beispiel IB 1 (Tintenbewertung). 

Beispiel 8B f (Tintenbewertung) 

Die aus den Tinten der Beispiele IB' bis 7B 1 (Tintenbewer- 
1Q tung) ausgewahlte gelbe Tinte, purpurrote Tinte, cyanblaue 
Tinte und schwarze Tinte wurde unter Anwendung einer Auf- 
zeichnungsvorrichtung mit einem Trttpf chenabruf -Auf zeich- 
nungskopf (Durchmesser der AusstoBfif f nung: 50 pm; Steuer- 
spannung fur den piezoelektrischen Schwingungserreger 
bzw. Vibrator: 60 V; Frequenz: 4 kHz), bei dem jede Tinte 
durch den piezoelektrischen Schwingungserreger bzw. Vibra- 
tor ausgestoBen wurde, denselben Bewertungsprtif ungen (Tl) 
bis (T5) wie in Beispiel IB 1 (Tintenbewertung) unterzo- 
gen. Alle Tinten zeigten hervorragende Ergebnisse. 
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Beispiel 9B' (Tintenbewertung) 

Unter Verwendung der aus den Tinten der Beispiele IB 1 bis 
7B ? (Tintenbewertung) ausgewShlten gelben Tinte, purpurro- 
ten Tinte, cyanblauen Tinte bzw. schwarzen Tinte und unter 
Anwendung derselben Tintenstrahl-Auf zeichnungsvorrichtung 
wie in Beispiel IB 1 (Tintenbewertung) wurde eine Vollfar- 
ben-Fotografie hergestellt. In dem erhaltenen Bild war jede 
Farbe sehr deutlich, und die Farbwiedergabe war gut. 

Beispiel 10B f (Tintenbewertung) 

Jede der in den Beispielen IB 1 bis 7B 1 (Tintenbewertung) 
hergestellten verschiedenf arbigen Tinten wurde in einen 
Filzschreiber eingeftillt. Jeder Filzschrelber wurde 10 Tage 
lang ohne seine Kappe liegengelass n. Dann wurd unter 
Anwendung dieser Filzschreiber eine Aufzeichnung auf Papier 
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1 durchgefUhrt. Es trat kein Aussetzen der Tintenzufuhr ein, 
und die Aufzeichnung war gleichmasig. 

Vergleichsbeispiel B ? ( Tintenbewertung ) 

5 

Zum Vergleich dienende Tinten wurden unter Verwendung der 
ungereinigten Farbstoffe der Beispiele IB bis 7B (Farb- 
stof freinigung) in derselben Weise wie in den Beispielen 
IB 1 bis 7B' (Tintenbewertung) hergestellt. 

0 

Diese Tinten wurden denselben Bewertungsprufungen (Tl) bis 
(T5) wie in Beispiel IB 1 (Tintenbewertung) unterzogen. Jede 
Tinte zeigte, wenn sie gelagert wurde, innerhalb eines 
Monats eine AusfSllung unlOslicher Substanzen. Bei der 
Prufung (T2) war oft zu beobachten, daB die Tinte nicht 
ausgestoBen wurde, und zu diesem Zeitpunkt muBte die Steu- 
erspannung erhttht werden. Bei der Betrachtung der Oberfla- 
che des warmeerzeugungskopfes mit einem Mikroskop war ein 
Anhaften brauner Ablagerungen zu sehen. 

) 

Bei der Prufung (T3) trat an der AusstoBdf f nung nach 
Imonatigem Stehenlassen eine Verstopfung ein, und das 
AusstoBen der Tinte war unstabil. 



Tabelle 1A 



Aufzeichnungsmaterial 
( Markenname ) 


Einstufunq 


Hersteller 


Ginkan 


Papier hoher 
Qualitat 


Sanyo-kokusaku 
Pulp Co. , Ltd. 


Seven Star 


Papier hoher 
Qualitat 


HOKUETSU PAPER 
PAPER MILLS, LTD. 


Hakubotan 


Papier mittlerer 
Qualitat 


Honshu Paper Co., 
Ltd. 


Toyo Roshi No. 4 


Ungeleimtes Papier 


Toyo Roshi K.K. 
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